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Phenythydrazins, Hydroxylamins und des Semikarbazids verfolgt. Die 
mit diesen Reagenzien entstehenden Derivate, das Phenylhydrazon 
C6H 5 NH N- -CH COOC~Hs~ das Oxim (OH)N CH-COOC~H 5 
und das Semikarbazon NH~- CO N I t  N CH-COOC~H 5 sind zur 
Identifizierung des Esters geelgnet, ihre physikalischen und chemischen 
Eigenschaften haben die Verfasser eingehend geprtift und in ihrer 
Arbeit zusammengestellt, auf die wir hiermit verweisen wollen. 
2. Quant i ta t iveBest immung organ iscber  KSrper .  
b. Bestimmung n~herer Bestandteileo 
Zur Best immung der Ameisens~ture ver~ffentlicht A 1 e x a n d e r 
Leys  1) einen Briei. in dem er unter Hinweis auf seine schon frtiher ~) 
angegebene Methode die Priorit~t fiir ein von Den ig ~s ausgearbeitetes 
Verfahren beansprucht. 
In Erwiederung desselben stellt G. Den ig~s~)  die beiden Be- 
stimmungsmethoden in Vergleich und fasst nochmals seine Arbeitsweise 
kurz zusammen. Die L0sung der Ameisens~ure wird mit einem be- 
kannten ¥olum einer 1/lo-Normal-QucksilberchloridlSsung bei Gegenwart 
yon Natriumazetat w~hrend einer Viertelstunde im kochenden Wasser- 
bade erhitzt, das ausgeschiedene Kalomel dureh Filtration von tier 
Fltissigkeit getrennt und in letzterer das tiberschfissige Quecksilberchlorid 
durch Titration mit Silber- und RhodanlSsung bestimmt. Hieraus be- 
rechnet sich leicht die vorbandene Ameisens~ure. 4) 
Die quantitative Best immung einiger Farbstoffe in gef~rbten 
Baumwollwaren hat E. K n e c h t 5) im Verlauf seiner ±rbeiten fiber die 
Anwendung yon Titanehlorid in der volumetrischen A alyse 6) angegeben. 
Direkte Baumwollfarbstoffe k0nnen durch Titration mit Titanchlorid 
auf der Faser genau bestimmt werden. Naehdem etwa vorhandenes 
aktives Chlor aus der zu untersuchenden Stoffprobe durch 5 Minuten 
langes Koehen mit Salzs~ure (1 : 3) entfernt ist, leitet man einen Kohlen- 
shurestrom durch die Flt~ssigkeit, ffigt die Titanchloridl(isung hinzu und 
erw~trmt bis zum Verchwinden der Farbe. ~Nach dem Erkalten be- 
1) Bull. des travaux de la Soc. de Pharm. de Bordeaux 48, 69. 
2) Diese Zeitschrift 88, 677. 
3) Bull. des travaux de la Soc. de Pharm. de Bordeaux 48, 70. 
a) Vergl. diese Zeitschrift 48, 495. 
5) Journ. Soc. Dyers and Colourists 21, 3; durch Journ. of ~he Soc. of 
Chemical Ind. 24, 154. 
6) Siehe auch hierzu diese Zei¢sehrift 47, 425. 
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stimmt man den l]berschuss an Titanchlorid dureh Titration mit einer 
Eisenalaunl6sung unter Benutzung yon Rhodankalium als Indikator. 
Die ganze Operation muss zur Vermeidung jeglicher 0xydation in einer 
Kohlensiureatmosph~re ausgeftihrt werden. 
Die Bestimmung von Methylenblau fllhrt E. K n e c h t ~) auf 
folgende Weise aus: 
1 g Methylenblau wird in 250 ccm Wasser gel6st und 50 cc~n dieser 
LSsung werden mit einigen Tropfen Chlorwasserstoffsiure e w~irmt. Man 
leitet nun Kohlens~iure dutch die Fltissigkeit und titriert mit einer 
TitsnehloridlSsung yon bekanntem Gehalt bis zur Entfirbung. Der End- 
punkt ist sehr scharf zu erkennen. 
Unter der Voraussetzung. dass 1 Molektil Farbstofl 2 Atome 
Wasserstoff zur Reduktion verbraucht, ergab eine Probe Methylenblau 
rein 95--.96 °~o Farbstoff und 4 ~'/o Wasser. 
Die Olyzerinbestimmungsmethode yon S h u k o f fund S e h e s t a k o f f ~)
ist im Laboratorium der Dynami t fabr ik  Sch lebusch  3) einer Naeh- 
prtifung unterzogen worden. Auf Grund dieser werden folgende )~nde- 
rungen der Arbeitsweise mpfohlen: 
1. Die zu untersuchende LSsung wird, falls sie alkalisch ist. mit 
Schwefelsiure sehwach anges~uert und dann, en~gegen der ¥orschrift 
yon Shukof f  und Schestakof f ,  nicht filtriert, sondern sogleich mit 
Kaliumkarbonat wieder alkalisch gemacht. Erst jetzt kann die Filtration 
stattfinden, da die L6sung sieh sehr schlecht filtriert, so lange sie 
sauer ist. 
2. Die Extraktion mit Azeton soll nicht 4. sondern 5 - -6  Stunden 
dauern, da sie naeh 4 Stunden hiufig noch nicht beendet ist. 
3. Das Trocknen des erhaltenen Glyzerins bewirkt man nicht bei 
75--80°~ sondern bei 90 95 U 
Bei der hSheren Temperatur wird n~mlich konstantes Gewicht 
schneller und sieherer erreicht, und ein Verlust an Glyzerin ist bei 95 u 
noch nicht zu befarchten. 
Trotz dieser Verbesserungen liefert die ,>Extraktionsmethode,< stets 
etwas zu hohe Resultate, bei Seifenunterlaugen u d Glyzerinwassern 0,1 
bis 0,2°/o , bei Roh- und Dynamitglyzerin ieht selten 1 U~o. Die 
1) Journ. Soe. Dyers and Colourists ~Ol, 9; durch Journ. of the ~oc. of 
Chemical Ind. 24. 154; siehe auch diese Z itschrift 45. 631. 
~) Zeitschrift fi angew. Chemie 18, 295: vergl, diese Zeitschrift 47. 175. 
3} Zeitschrift f. angew. Chemie 18, 1656. 
